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@ Verfahren zur Herstellung von schnell aufkondensierten (Co-) Polyamiden 

© Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstellung von 
schnell aufkondensierten (Co-)Polyamiden durch reaktive 
Kopplung. Es werden Polymere mit definiert einstellbaren 
Losungs- und Schmelzeviskositaten erhalten. Je nach Art 
und Menge an eingesetztem Koppler werden lineare, ver- 
zweigte oder vernetzte (Co-)Polyamide erhalten. 
Die Erfindung beinhaltet ferner solche schnell aufkonden- 
sierten (Co-)Polyamide sowie ihre Verwendung zur Herstel- 
lung von Fasern, Folien oder Formkorpern und als Schmelz- 
kleber. 
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Beschreibung 

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstellung von schnell aufkondensierten (Co-)Polyamiden in der 
Schmelze, die zur Fadenbildung, zur SpritzguBverarbeitung, als Extrusionstype und als Schmelzkleber einge- 
setzt werden konnen. 

Polyamide werden in groBen Mengen in reiner Form oder modifiziert zu Fasern, Kunststoff-Formteilen, 
Folien sowie als Hilfsstoff in einer Vielzahl von Anwendungen wie z. B. Schmelzkleber eingesetzt. Die Polyamid- 
synthese erfolgt aus Lactamen uber kationische, hydrolytische und und anionische Aufbaureaktionen sowie uber 
Polykondensation von Diaminen mit Dicarbonsauren, Aminocarbonsauren oder Derivaten davon (Viehweg, 
Mullen Kunststoff-Handbuch, Bd. VI, S. 1 1 ff., Carl-Hanser-Verlag Munchen, 1966). 

Bei den Synthesen werden verfahrensbedingt Polymerisationsgrade/Molekulargewichte erreicht, die kom- 
merziellen Anspruchen genugen. Hohere Molekulargewichte werden z. B. uber thermische Nachpolykondensa- 
tion in der Festphase realisiert. 

In der DE-OS 38 31 707 werden ein Verfahren zur beschleunigten Polyamidherstellung wahrend der Schmel- 
zepolykondensation unter Verwendung von Aminocaprolactam und/oder Lysinkomponenten und unter Zusatz 
von Katalysatoren, sowie auch eine beschleunigte Festphasen-Nachpolykondensation der katalysatorhaltigen 
(Co-)Polyamide sowie die nach Verfahren hergestellten Polyamide beschrieben. 

Die DE-OS 38 31 708 beschreibt ein Verfahren zur Festphasen-Nachpolykondensation von (Co-)Polyamiden, 
welche geringe Mengen an Lysin-Komponenten und dazu etwa aquivalente Mengen einer Polycarbonsaure 
eingebaut enthalten. Es werden in verkurzter Reaktionszeit thermoplastisch verformbare, leicht verzweigte, 
aliphatische (Co-)Polyamide mit erhohter Schmelzeviskositat und ausgepragter Strukturviskositat erhalten. Urn 
entsprechende Eigenschaften zu erreichen, sind trotzdem Reaktionszeiten bis zu mehreren Stunden notwendig. 
Die Polyamide werden in dieser zweiten, energieintensiven Verfahrensstufe thermisch uber einen langeren 
Zeitraum belastet. 

Ziel der Erfindung ist es, ein einfaches Verfahren zur schnellen Aufkondensation von Oligo- und/oder (Co- 
)Polyamiden in der Schmelze zu entwickeln, das im Ruhr-(Kessel-)Reaktor und/oder im (Reaktions-)Extruder 
durchfiihrbar ist. 

Der Erfindung liegt die Aufgabe zugrunde, uber eine definierte, schnelle Kopplungsreaktion Oligo- und/oder 
(Co-)Polyamide in Schmelze nach einem neuartigen Verfahren aufzukondensieren. 

ErfindungsgemaB wird die Aufgabe dadurch gelost, daB thermoplastisch verarbeitbare Oligo- und/oder 
(Co-)Polyamide mit mindestens einer freien Amino- und/oder Carbonsaure-Endgruppe in der Schmelze mit 
thermoplastisch verarbeitbaren Oligo- und/oder Polyurethanen in reiner Form oder im Gemisch mit anderen 
thermoplastisch verarbeitbaren Oligo- und/oder Polyurethanen in festem oder geschmolzenem Zustand oder in 
einem inerten Losungsmittel gelost oder dispers verteilt unter guter Vermischung der Komponenten umgesetzt 
werden. Vorteilhaft ist es, die thermoplastisch verarbeitbaren Oligo- und/oder (Co-)Polyamide im Verhaltnis pro 
Aquivalent an freien Amino- und/oder Carbonsaure-Endgruppen im Oligo- und/oder (Co-)Polyamid zu 0,1 bis 2 
Aquivalenten an verkappten Isocyanatgruppen in der OUgo-/Polyurethankomponente umzusetzen. Dadurch 
werden definiert aufkondensierte (Co-)Polyamide mit einstellbaren linearen und/oder verzweigten bis zu ver- 
netzten Strukturen in einer Zeitspanne von 0,1 bis 10 Minuten hergestellt. Lineare oder nur wenig verzweigte, 
aufkondensierte (Co-)Polyamide entstehen bei einem Umsetzungsverhaltnis von einem Aquivalent an Amino- 
und/oder Carbonsaure-Endgruppen im Oligo- und/oder (Co-)Polyamid zu 0,3 bis 1,1, vorzugsweise von 0,7 bis 
1,0, Aquivalenten an als Oligo- und/oder Polyurethan verkappten Isocyanat-Gruppen der eingesetzten Oligo- 
und/oder Polyurethankomponente. GleichmaBig verzweigte oder vernetzte, aufkondensierte (Co-)Polyamide 
werden bei einem Umsetzungsverhaltnis von einem Aquivalent an Amino- und/oder Carbonsaure-Endgruppen 
im Oligo- und/oder (Co-)Polyamid zu groBer als 1,1 Aquivalenten an als Oligo- und/oder Polyurethan verkapp- 
ten Isocyanat-Gruppen der eingesetzten Oligo- und/oder Polyurethankomponente erhalten. 

Die erhaltenen (Co-)Polyamide weisen eine hohere Losungsviskositat und eine hohere Schmelzeviskositat auf. 

Der Vorteil des Verfahrens besteht in einer kurzen Zeitspanne, die fur die Aufkondensation im AnschluB an 
die Synthese oder wahrend der Verarbeitung erforderlich ist. 

Gegenstand der Erfindung sind auch die nach dem genannten Verfahren hergestellten (Co-)Polyamide sowie 
ihre Verwendung zur Herstellung von Fasern, Folien oder Formkorpern und als Schmelzkleber. 

Nachstehend soli die Erfindung an mehreren Beispielen naher erlautert werden: 

Beispiel 1 

In einem ZSK-30/Werner & Pfleiderer werden 4 kg/h PA-6 (MW = 22 600) bei 300 U/min und ein Oligo- 
Urethan als Kopplerkomponente mit umgerechnet 
-a) 90 mmol verkappten Diisocyanat-Einheiten pro h 
-b) 180 mmol verkappten Diisocyanat-Einheiten pro h 

in der Schmelze umgesetzt. Die Schmelze wird vor der Duse vakuumentgast. Neben dem Drehmomentanstieg 
wurden folgende Werte fur die relative Losungsviskositat r|rei (konz. H2SO4, 25°C, 200 mg/20 ml) erhalten: 

— PA-6 ohne Kopplerkomponente Tjrei = 2,55 

— Versucha) PA-6(Gmmol) : Koppler-Einheiten im Oligo-Urethan = 1 : 0,5 T| re i - 2,90 

— Versuchb) PA-6 (Gmmol) : Koppler-Einheiten im Oligo-Urethan = 1:1 r| r ei = 3,43 
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Beispiel 2 

In einem ZSK-30 /Werner & Pfleiderer werden 4 kg/h PA-6 (MW = 22 600) bei 300 U/min aufgeschmolzen 
und in die Schmelze ein Oligo-Urethan, gelost in N,N-Dimethylacetamid, in folgenden Mengen: 
-a) 90 mmol verkappte Diisocyanat-Einheiten pro h 
-b) 180 mmol verkappte Diisocyanat-Einheiten pro h 

zudosiert. Die Schmelze wird vor der DQse vakuumentgast. Neben dem Drehmomentanstieg wurden folgende 
n.rei-Werte (konz. H2SO4; 25° C, 200 mg/20 ml) erhalten: 

— PA-6 ohne Kopplerkomponente T| re i = 2,55 

— Versucha) PA-6(Gmmol) : Koppler-Einheiten im Oligo-Urethan = 1 :0,5r|rei = 2,93 

— Versuchb) PA-6(Gmmol) : Koppler-Einheiten im Oligo-Urethan -1:1 T| re i = 3,45 

Patentanspruche 

1. Verfahren zur Herstellung von schnell aufkondensierten Oligo- und/oder (Co-)Polyamiden , dadurch 
gekennzeichnet, daB thermoplastisch verarbeitbare Oligo- und/oder (Co-)Polyamide mit mindestens einer 
freien Amino- und/oder Carbonsaure-Endgruppe in der Schmelze mit thermoplastisch verarbeitbaren 
Oligo- und/oder Polyurethanen unter guter Vermischung der Komponenten umgesetzt werden. 

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daB die thermoplastisch verarbeitbaren Oligo- 
und/oder Polyurethane in reiner Form oder im Gemisch mit anderen thermoplastisch verarbeitbaren Oligo- 
und/oder Polyurethanen eingesetzt werden. 

3. Verfahren nach Anspruch 1 und 2, dadurch gekennzeichnet, daB die thermoplastisch verarbeitbaren Oligo- 
und/oder Polyurethane in festem oder geschmolzenem Zustand oder in einem inerten Losungsmittel gelost 
oder dispers verteilt eingesetzt werden. 

4. Verfahren nach Anspriichen 1 bis 3, dadurch gekennzeichnet, daB thermoplastisch verarbeitbare Oligo- 
und/oder (Co-)Polyamide mit thermoplastisch verarbeitbaren Oligo- und/oder Polyurethanen im Verhaltnis 
pro Aquivalent an freien Amino- und/oder Carbonsaure-Endgruppen im Oligo- und/oder (Co-)Polyamid zu 
0,1 bis 2 Aquivalenten an verkappten Isocyanat-Gruppen in der Oligo- und/oder Polyurethankomponente 
umgesetzt werden. 

5. Verfahren nach Anspriichen 1 bis 4, dadurch gekennzeichnet, daB thermoplastisch verarbeitbare Oligo- 
und/oder (Co-)Polyamide mit thermoplastisch verarbeitbaren Oligo- und/oder Polyurethanen im Verhaltnis 
von einem Aquivalent an Amino- und/oder Carbonsaure- Endgruppen im Oligo- und/oder (Co-)Polyamid 
zu 0,3 bis 1,1, vorzugsweise von 0,7 bis 1,0, Aquivalenten an als Oligo- und/oder Polyurethan verkappten 
Isocyanat-Gruppen der eingesetzten Oligo- und/oder Polyurethankomponente umgesetzt werden. 

6. Verfahren nach Anspriichen 1 bis 4, dadurch gekennzeichnet, daB thermoplastisch verarbeitbare Oligo- 
und/oder (Co-)Polyamide mit thermoplastisch verarbeitbaren Oligo- und/oder Polyurethan im Verhaltnis 
von einem Aquivalent an Amino- und/oder Carbonsaure-Endgruppen im Oligo- und/oder (Co-)Polyamid zu 
groBer als 1,1 Aquivalenten an als Oligo- und/oder Polyurethan verkappten Isocyanatgruppen der einge- 
setzten Oligo- und/oder Polyurethankomponente umgesetzt werden. 

7. (Co-)Polyamide, hergestellt nach Verfahren nach Anspriichen 1 bis 7. 

8. Verwendung der (Co-)Polyamide, hergestellt nach Verfahren nach Anspriichen 1 bis 7, zur Herstellung 
von Fasern, Folien oder Formkorpern und als Schmelzkleber. 
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